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(54) Mehrschichtiges Periglanzpigment auf Basis eines opaken Substrates 

(57) Mehrschichtiges Periglanzpigment auf der 
Basis eines absorbierenden plattchenformigen Sub- 
strates, das mit alternierenden Schichten eines Materi- 
als mit niedriger Brechzahl und eines Materials mit 
hoher Brechzahl Oder eine Metalls uberzogen ist, wobei ' 
die Differenz der Brechzahlen mindestens 0.1 betragt. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein mehrschichtiges Inter- 
ferenzpigment, bestehend aus alternierenden Schich- 
ten eines Materials mit niedriger Brechzahl und eines 
Materials mit hoher Brechzahl Oder eines Metalls auf 
einem absorbierenden piattchenfdrmigen Substrat, das 
opak oder semiopak ist. 

[0002] Mehrschichtige Pigmente mit alternierenden 
Schichten aus einem Material mit hoher Brechzahl und 
einem Material mit niedriger Brechzahl sind bekanrrt. Es 
handelt sich hierbet vorwiegend um Metalloxide. Das 
Material mit hoher Brechzahl kann aber auch durch 
eine semitransparente Metallschicht ersetzt sein. Die 
Metalloxtdschichten werden entweder im NaBverfahren 
durch Auffailen der Metal I oxid hydrate aus einer Metall- 
salzl6sung auf ein Tragermaterial oder durch Aufdamp- 
fen oder Sputtern im Vakuum hergestellt. So beschreibt 
US 4 434 010 ein mehrschichtiges Interferenzpigment, 
bestehend aus einer zentralen Schicht eines reflektie- 
renden Materials (Aluminium) und alternierenden 
Schichten zweier transparenter, dielektrischer Materia- 
lien mit hoher und niedriger Brechzahl, beispielsweise 
Trtandioxid und Siliziumdioxid beiderseits der zentralen 
Aluminiumschicht. In einer weiteren Ausfuhrungsforrn 
des Pigmentes werden die auf die zentrale Aluminium- 
schicht folgenden Schichten durch Magnesiumfluorid 
und Chrom gebildet Dieses Pigment wird fur den Druck 
von Wertpapieren eingesetzt. 

[0003] JP H7-759 (A) beschreibt ein mehrschichtiges 
Interferenzpigment mit metallischem Glanz. Es besteht 
aus einem Substrat, das mit alternierenden Schichten 
von Titandioxid und Siliziumdioxid beschichtet ist. Das 
Substrat wird aus Aluminium-, Gold- oder Silberpiatt- 
chen oder Piattchen aus Glimmer und Glas. die mit 
Metallen beschichtet sind, gebildet. 
[0004] Alle Pigmenttypen, die als zentrale Schicht 
eine opake Metallschicht aufweisen, haben den Nach- 
teil, daB an dieser Reflexionsschicht alle Welleniangen 
zuruckgeworfen werden mit dem Effekt, da8 zwar ein 
hoher Glanz erzielt wird, aber gleichzeitig die eigentli- 
che Interferenzfarbe Qberstrahlt wird. 
[0005] EP 0 753 545 beschreibt goniochromatische 
Glanzpigmente auf der Basis von titandioxidbeschichte- 
ten Glimmerpigmenten, deren Ti0 2 -Beschichtung teil- 
weise reduziert ist. Die Titandioxidschicht ist durch die 
bei der Reduktion entstehenden Trtansuboxide, Trtan- 
oxynitride sowie Trtannitride blau bis violett gefarbt. 
[0006] Alle genannten Multischichtinterferenzpig- 
mente basieren auf einem transparerrten Substrat oder 
einer opaken, ref lektierenden MetallscNcht als mittlerer 
Schicht. Alle Pigmente mit Multischichtaufbau auf 
einem transparerrten Substrat, beispielsweise Glimmer, 
Si0 2 -Flakes oder Ti0 2 -Flakes haben den Nachteil, da 3 
bei Lacken zu diesen Pigmenten hauf ig auch Absorpti- 
onspigmerrte zugemischt werden mussen, um ein aus- 
reichendes DeckvermGgen zu erzielen. Beim 
Zumischen von Absorptionspigmenten wird aber der 
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Farbf lop des Interferenzpigmentes stark abgeschwacht. 
[0007] Alle Pigmente mit Multischichtaufbau auf einer 
zentralen Metallschicht haben den Nachteil, daB an die- 
ser Reflexionsschicht alle Welleniangen zurQckgewor- 

5 fen werden. Um diesen Effekt zu verringern, werden 
auch bei diesen hochdeckenden Pigmenten Absorpti- 
onspigmente zugemischt, wodurch ebenfalls eine 
Abschwdchung des Farbf lops erfolgt. 
[0008] Aus der nicht vorverOffentlichten DE 197 07 

10 805 sind Multischicht-lnterferenzpigmente mit einer 
absorbierenden Mittelschicht bekanrrt, die durch Auf- 
dampfen Oder Sputtern der einzelnen Schichten auf ein 
endloses Band, das mit einer AblOseschicht versehen 
ist, hergestellt werden. Diese Pigmente haben den 

is Nachteil, daB beim AblOsen des getrockneten Films 
vom Band und durch die nachfblgende ZerWeinerung 
Partikel mit offenen Bruchkanten errtstehen. Da diese 
Bruchkanten Streuzentren fOr das einfellende Licht bil- 
den, wird der Glanz des Pigmentes vermindert, was bis 

20 zu einem Verschwinden des Interferenzeffektes fuhren 
kann. 

[0009] Aufgabe der Erfindung ist es, ein Interferenz- 
pigment mit kraftigen Irrterferenzfarben, einer starken 
Winkelabhangigkeit der Interferenzfarben und einem 

25 hohen Deckverm6gen zur Verfugung zu stellen. 

[0010] Diese Aufgabe wird gemdB der Erfindung 
gelOst durch ein Perlglanzpigment auf Basis von mehr- 
fach beschichteten. piattchenfOrmigen, nichtmetalli- 
schen Substraten, die opak oder semiopak sind und die 

30 mindestens 

a) eine erste Schicht aus einem Metalloxid mit 
hoher Brechzahl oder einem Metall, 

b) eine zweite Schicht aus einem Metalloxid mit 
35 niedriger Brechzahl, 

c) eine dritte Schicht aus einem Metalloxid mit 
hoher Brechzahl oder einem Metall und gegebe- 
nenfalls 

d) eine Nachbeschichtung aufweisen. 

40 

[001 1 ] Weiterhin wird diese Aufgabe gemdB der Erfin- 
dung durch ein Verfahren zur Herstellung der 
erfindungsgemaBen Pigmente gelOst, indem das Sub- 
strat in Wasser suspendiert und abwechselnd mit einem 

45 Metalloxidhydrat mit hoher Brechzahl und einem Metall- 
oxidhydrat mit niedriger Brechzahl durch Zugabe und 
Hydrolyse der entsprechenden, wasserlOslichen Metall- 
verbindungen beschichtet wird, wobei durch gleichzei- 
tige Zugabe von Saure oder Base der fur die Fdllung 

so des jeweiligen Metalloxidhydrates notwendige pH-Wert 
eingestellt und konstant gehalten wird und anschlie- 
Bend das beschichtete Tragermaterial aus der waBri- 
gen Suspension abgetrennt, getrocknet und 
gegebenenfalls kalziniert wird. 

55 [0012] Gegenstand der Erfindung ist auBerdem die 
Verwendung der erfindungsgemaBen Pigmente zur Pig- 
mentierung von Lacken, Druckfarben, Kunststoffen, 
Glasuren fur Keramiken und Giaser und Kosmetika. 
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[0013] Weiterhin ist Gegenstand der Erfindung die 
Verwendung der erfindungsgemaBen Pigmente zur Pig- 
mentierung von Wert- und Sicherheitspapieren und von 
Verpackungen sowie zur Lasermarkierung von polyme- 
ren Materialien und Papieren. 

[0014] HierfOr kOnnen sie als Mischungen mit han- 
delsOblichen Pigmenten, beispielsweise anorganischen 
und organischen Absorptionspigmenten, Metalleffekt- 
pigmenten und LCP-Pigmenten, eingesetzt werden. 
[0015] Als Material mit hoher Brechzahl werden 
Metalloxide Oder Mischungen von Metalloxiden mit Oder 
ohne absorbierenden Eigenschaften sowie Metalle ein- 
gesetzt. Bevorzugt werden TiC> 2 . Zr0 2 , Fe 2 0 3 , Fe30 4 . 
Cr 2 0^. ZnO Oder (SnSb)0 2 Oder dOnne Metallschich- 
ten, beispielsweise aus Nickel Oder Aluminium. 
[0016] Als Material mit niedriger Brechzahl werden 
Metalloxide, beispielsweise Al 2 0 3 Oder Si0 2 Oder deren 
Gemische eingesetzt. 

[0017] Die Dicke der Schichten der Materialien mit 
hoher und niedriger Brechzahl ist wesentlich fur die 
optischen Eigenschaften des Pigmentes. Da ein Pro- 
dukt mit kraftigen Interferenzfarben erwQnscht ist, mu8 
die Dicke der Schichten aufeinander eingestelrt werden. 
Wenn n die Brechzahl einer Schicht und d ihre Dicke ist, 
ergibt sich die Interferenzfarbe, in der eine dOnne 
Schicht erscheint, aus dem Produkt von n und d, d.h. 
der optischen Dicke. Die bei Normallichteirrfail im ref lek- 
tierten Licht entstehenden Farben eines solchen Filmes 
ergeben sich aus einer Verstarkung des Lichtes der 
Welleniange 




und durch Schwachung von Licht der Welleniange 




wobei N eine positive ganze Zahl ist. Die bei zunehmen- 
der Filmdicke erfblgende Variation der Farbe ergibt sich 
aus der Verstarkung bzw. Schwachung bestimmter Wel- 
leniangen des Lichtes durch Interferenz. Beispielsweise 
hat ein 115 nm dicker Rim aus Titandioxid mit der 
Brechzahl 1,94 eine optische Dicke von 115 x 1,94 = 
223 nm, und Licht der Welleniange 2 x 223 nm = 446 
nm (blau) wird bei der Reflexion geschwacht, so daB 
das reflektierte Licht gelb ist. Bei mehrschichtigen Pig T 
menten wird die Interferenzfarbe durch die Verstarkung 
bestimmter Welleniangen bestimmt und wenn mehrere 
Schichten in einem vielschichtigen Pigment gleiche 
optische Dicke besitzen. wird die Farbe des ref lektierten 
Lichtes mit zunehmender Zahl der Schichten intensiver 
und satter. Daruber htnaus kann durch geeignete Wahl 
der Schichtdicken eine besondere starke Variation der 
Farbe in Abhangigkeit vom Betrachtungswinkel erreicht 



werden. Es bildet sich ein ausgepragter Farbflop aus, 
der fOr die Pigmente gemaB der Erfindung erwQnscht 
sein kann. Die Dicke der einzelnen Schichten, unabhan- 
gig von ihrer Brechzahl, betragt bei Materialien mit 
5 hoher Brechzahl 10 bis 300 nm, bevorzugt 20 bis 200 
nm. Die Dicke der Metallschichten liegt etwa bei 5 bis 35 
nm. 

[0018] Bei niedrigbrechenden Materialien betragt die 
Schichtdicke fOr Pigmente mit intensiven Interferenzfar- 
10 ben 2 bis 300 nm, bevorzugt 40 bis 1 50 nm und fOr Pig- 
mente mit einem ausgepragten Farbflop 2 bis 800 nm, 
bevorzugt 200 bis 600 nm. Die Differenz der Brechzah- 
len zwischen einer Schicht aus einem hochbrechenden 
und einer Schicht aus einem niedrigbrechenden Mate- 
is rial betragt mindestens 0, 1 . 

[0019] Als Substrat fur die erfindungsgemaBen Pig- 
mente werden piattcherrfdrmige Materialien eingesetzt, 
die volistandig Oder teilweise das einfallende Licht 
absorbieren. Beispiele fur volistandig absorbierende 
20 Substrate sind Graphitpiattchen und Pigmente auf 
Basis von Graphit, wie sie in US 5 228 911 naher 
beschrieben werden. Die Graphitpiattchen werden in 
einer Sauerstoff enthaltenden Atmosphare auf 200 bis 
500°C erhitzt. Dadurch werden auf der Graphitoberfia- 
25 che Carboxylgruppen und phenolische Hydroxylgrup- 
pen gebildet. die die Haftung der Metalloxidschicht 
verbessern. Bevorzugt wird Titandioxid verwendet Die 
Abscheidung des Trtandioxids erfolgt nach bekannten 
Verfahren. Die Graphitpiattchen sind im Handel frei ver- 
30 fugbar. 

[0020] Weiterhin sind als volistandig absorbierendes 
Substrat llmenitpigmente und Eisenoxidpigmente 
geeignet, wie sie in US 4 867 793 beschrieben werden. 
Es handelt sich hierbei urn Interferenzpigmente, die aus 

35 Glimmer und einer Schicht aus Magnetit (FeO • Fe 2 03) 
Oder llmenit (FeTi0 3 ) bestehen. Die Magnetitschicht 
wird erharten, indem man das Eisenoxid aus einer 
Eisen(ll)-salzl6sung in Gegenwart eines Oxidationsmit- 
tels abscheidet Oder eine nach bekannten Verfahren 

40 abgeschiedene Fe 2 0 3 -Schicht bei erhOhten Temperatu- 
ren einer reduzierenden Atmosphare aussetzt. 
[0021] Wird die Fe 2 0 3 -Schicht auf eine Titandioxid- 
schicht abgeschieden und das Produkt bei Ober 800 °C 
in einer reduzierenden Atmosphare kalziniert, bildet 

45 sich eine Schicht aus Eisentitanat (FeTi0 3 ) aus. das als 
llmenit bezeichnet wird. 

[0022] Weiterhin kann als Substrat im Sinne der Erfin- 
dung auch mit Pseudobrookit beschichteter Glimmer 
eingesetzt werden, dessen Herstellung in US 5 009 71 1 

so naher beschrieben wird. 

[0023] Als Substrat sind auch Interferenzpigmente 
gemaB US 5 693 134 geeignet. die aus einem piatt- 
chenf6rmigen Substrat, einer ersten Schicht aus Titan- 
dioxid und einer zweiten, auBeren Schicht aus einem 

55 Mischoxid von Kupfer und Mangan der allgemeinen For- 
mel CuxMn^C^ bestehen. 

[0024] Als weiteres opakes Substrat kdnnen auch mit 
Graphit beschichteter Glimmer bzw. mit Graphit 
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beschichtete Glimmerpigmente verwendet werden. Ihre 
Hersteiiung ist in US 5 271 771 beschrieben. 
[0025] Glimmer oder mit Metalloxiden beschichteter 
Glimmer wird dem Gasstrom eines leicht fluchtigen 
Kohlenwasserstoffs bei 400 bis 1000 °C ausgesetzt 
Oder auf das Ausgangsprodukt wird eine flussige Oder 
teste kohlenstoffhaltige Verbindung aufgebracht und 
anschlieBend pyrolysiert, wobei bei beiden Varianten 
unter AusschluB von Sauerstoff gearbeitet wird. In bei- 
den Fallen erhait man piattchenfGrmige Partikel, die von 
einer dunnen Graphitschicht Oberzogen sind. 
[0026] Abhangig von der Schichtdicke erhatt man ein 
Produkt, das vollstandig absorbiert und damrt opak ist 
oder welches nur teilweise absorbiert und damit semi- 
transparent ist. Auch dieses Material ist als Substrat fur 
die erfindungsgemaBen Pigmente geeignet. 
[0027] Als teilweise absorbierende Substrate sind 
auch Carbon Inclusion Pigmente gemaB DE 195 02 231 
einsetzbar. Diese mehrschichtigen Pigmente enthalten 
RuB in der auBeren Titandioxidschicht oder in der dar- 
unter befindlichen Metailoxidschicht Sie sind erhaitlich 
durch Kalzinieren des beschichteten piattchenfdrmigen 
Substrates bei 500 bis 1000 °C unter Inertgasbedingun- 
gen. 

[0028] Weiterhin k6nnen Si0 2 -Flakes mit eingelager- 
tem RuB als teilweise absorbierende Substrate einge- 
setzt werden. Die Si0 2 -Flakes werden gemaB der 
Internationalen AnmekJung WO 93/08237 auf einem 
endlosen Band durch Hydrolyse und Verfestigung einer 
Wasserglasl6sung hergestellt. Dabei wird der RuB in 
die sich bildende Matrix eingearbeitet. 
[0029] Die Metalloxidschichten werden vorzugsweise 
naBchemisch aufgebracht, wobei die zur Hersteiiung 
von Perlglanzpigmerrten entwickelten naBchemischen 
Beschichtungsverfahren angewendet werden k6nnen; 
derartige Verfahren sind z.B. beschrieben in DE 14 67 
468, DE 19 59 988, DE 20 09 566, DE 22 14 545. DE 22 
1 5 191 , DE 22 44 298, DE 23 13 331 , DE 25 22 572, DE 
31 37 808, DE 31 37809. DE 31 51 343, DE 31 51 354, 
DE 31 51 355, DE 32 1 1 602, DE 32 35 017 Oder auch 
in weiteren Patentdokumenten und sonstigen Publika- 
tionen. 

[0030] Zur Beschichtung werden die Substratpartikel 
in Wasser suspendiert und mit einem oder mehreren 
hydrolysierbaren Metallsalzen bei einem fOr die Hydro- 
lyse geeigneten pH-Wert versetzt, der so gewahlt wird, 
daB die Metalloxide bzw. Metalloxidhydrate direkt auf 
den Partikeln niedergeschlagen werden, ohne daB es 
zu Nebenfailungen kommt. Der pH-Wert wird Gblicher- 
weise durch gleichzeitiges Zudosieren einer Saure oder 
Base konstant gehalten. AnschlieBend werden die Pig- 
mente abgetrennt, gewaschen und getrocknet und 
gegebenerrfalls gegluht, wobei die Gluhtemperatur im 
Hinblick auf die jeweils vorliegende Beschichtung opti- 
miert werden kann. Falls gewunscht kflnnen die Pig- 
mente nach Aufbringen einzelner Beschichtungen 
abgetrennt, getrocknet und ggf. gegluht werden, urn 
dann zur Auffailung der weiteren Schichten wieder 



resuspendiert zu werden. 

[0031] Weiterhin kann die Beschichtung auch in 
einem Wirbelbettreaktor durch Gasphasenbeschich- 
tung erfolgen, wobei z.B. die in EP 0 045 851 und EP 0 
5 1 06 235 zur Hersteiiung von Perlglanzpigmenten vorge- 
schlagenen Verfahren entsprechend angewendet wer- 
den kOnnen. 

[0032] Als Metalloxid mit hoher Brechzahl wird bevor- 
zugt Trtandioxid und als Metalloxid mit niedriger Brech- 
10 zahl Siliziumdioxid verwendet 

[0033] Fur das Aufbringen der Titandioxidschichten 
wird das im US 3 553 001 beschriebene Verfahren 
bevorzugt. 

[0034] Zu einer auf etwa 50-1 00 °C, insbesondere 70- 

75 80 °C erhitzten Suspension des zu beschichtenden 
Materials wird langsam eine wdBhge TltansalzlOsung 
zugegeben, und es wird durch gleichzeitiges Zudosie- 
ren einer Base, wie z.B. wdBrige Ammoniakldsung oder 
waBrige Alkalilauge, ein weitgehend konstanter pH- 

20 Wert von etwa 0,5-5, insbesondere etwa 1 ,5-2,5 einge- 
halten. Sobald die gewunschte Schichtdicke der Ti0 2 - 
Failung auf dem Substrat erreicht ist, wird die Zugabe 
der TitansalzlSsung und der Base gestoppt. 
[0035] Dieses, auch als Titrationsverfahren bezeich- 

25 nete Verfahren zeichnet sich dadurch aus, daB ein 
OberschuB an Titansalz vermieden wird. Das wird 
dadurch erreicht, daB man pro Zeiteinheit nur eine sd- 
che Menge an TltansalzlOsung zufuhrt, wie sie fur eine 
gleichmaBige Beschichtung mit dem hydratisierten Ti0 2 

30 erforderlich ist und wie pro Zeiteinheit von der verfugba- 
ren Oberf lache der zu beschichtenden Substratteilchen 
aufgenommen werden kann. Es entstehen deshalb 
keine hydratisierten Titandioxidteilchen, die nicht auf 
der zu beschichtenden Oberfiache niedergeschlagen 

35 sind. 

[0036] FOr das Aufbringen der Siliziumdioxidschichten 
ist folgendes Verfahren anzuwenden: Zu einer auf etwa 
50-100 °C, insbesondere 70-80 °C erhitzten Suspen- 
sion des zu beschichtenden Materials wird eine Natron- 
40 wasserglaslOsung zudosiert. Durch gleichzeitige 
Zugabe von 10%iger Salzsaure wird der pH-Wert bei 4 
bis 10. vorzugsweise bei 6,5 bis 8,5 konstant gehalten. 
Nach Zugabe der WasserglaslOsung wind noch 30 min 
nachgeruhrt. 

45 [0037] Es ist zusatzfich mCglich, die Putverfarbe des 
Pigmentes zu verandern, durch Aufbringen weiterer 
Schichten, wie z.B. farbige Metalloxide oder Berliner 
Blau, Verbindungen der Ubergangsmetalle wie z.B. Fe, 
Cu, Ni, Co, Mn, Cr oder organische Verbindungen wie 

so Farbstoffe oder Farblacke. 

[0038] Es ist weiterhin mdglich, das fertige Pigment 
einer Nachbeschichtung oder Nachbehandlung zu 
unterziehen. was die Licht-, Wetter- und chemische Sta- 
bilitat weiter erhfiht, oder die Handhabung des Pig- 

55 ments. insbesondere die Einarbeitung in 
unterschiedliche Medien, erleichtert Als Nachbeschich- 
tungen bzw. Nachbehandlungen kommen beispieis- 
weise die in den DE-PS 22 15 191, DE-OS 31 51 354, 
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DE-OS 32 35 017 Oder DE-OS 33 34 598 beschriebene 
Verfahren in Frage. 

[0039] Die zusatzlich aufgebrachten Stoffe machen 
nur etwa 0.1 bis 5 Gew.-%, vorzugsweise etwa 0,5 bis 3 
Gew.-%, des gesamten Pigmentes aus. 
[0040] Das erfindungsgemaBe Pigment kann noch 
zusatzlich mit schwerlOsIichen, test haftenden anorga- 
nischen oder organischen Farbmitteln beschichtet wer- 
den. Bevorzugt werden Farblacke und insbesondere 
Aluminiumfarbiacke verwendet. Dazu wird eine Alumini- 
umhydroxidschicht aufgefailt, die in einem zweiten 
Schritt mit einem Farblack verlackt wird. Das Verfahren 
ist in DE 24 29 762 und DE 29 28 287 naher beschrie- 
ben. 

[0041] Bevorzugt ist auch eine zusdtzliche Beschich- 
tung mit Komplexsalzpigmenten, insbesondere Cyano- 
ferratkomplexen, wie zum Beispiel Berliner Blau und 
Turnbulls Blau, wie sie in EP 0141 173 und DE 23 13 
332 beschrieben ist. 

[0042] Das erf indungsgemaBe Pigment kann auch mit 
organischen Farbstoffen und insbesondere mit Phthalo- 
cyanin- oder Metal Iphthalocyanin- und/oder Indarrthren- 
farbstoffen nach DE 40 09 567 beschichtet werden. 
Dazu wird eine Suspension des Pigmentes in eiher 
Lflsung des Farbstoffes hergestelK und diese dann mit 
einem LOsungsmittel zusammengebracht, in welchem 
der Farbstoff schwer lOslich oder unlOslich ist. 
[0043] Weiterhin kOnnen auch Metallchalkogenide 
bzw. Metallchalkogenidhydrate und RuB fur eine 
zusatzliche Beschichtung eingesetzt werden. 
[0044] Das Pigment kann auf ubliche Weise zur Pig- 
mentierung von Lacken, Druckfaitoen, Kunststoffen, 
Kosmetika und Glasuren for Keramiken und Giaser ver- 
wendet werden. 

[0045] Die erf indungsgema&en Pigmente besitzen ein 
hohes Deckverm&gen und zeigen einen ausgepragten 
Farbflop. Das bedeutet. daB die Interferenzfarben sehr 
stark vom Betrachtungswinkel abhangig sind. Auf 
Grund dieser Eigenschaften, beispielsweise bei ihrer 
Verwendung in Autolacken, ist die Zumischung von 
Absorptionspigmenten, wenn uberhaupt, nur in gerin- 
gen Mengen erforderlich. Dadurch bleibt ein Farbflop in 
vollem Umfang erhaften. 

[0046] Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung 
naher eriautern. ohne sie zu begrenzen. 

Befepiel 1 

[0047] 1 00 g Graphitpiattchen werden in 2 I VE- Was- 
ser suspendiert und unter standigem RQhren auf 75 °C 
aufgeheizt. 

[0048] MH konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,2 eingestelrt. Zu dieser Suspension wer- 
den innerhalb von 280 min 550 ml einer waBrigen TiCI 4 - 
LOsung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird 
wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH- 
LOsung bei 2,2 konstarrt gehalten. 
[0049] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 



digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgerOhrt 
[0050] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 40 
min 210 g einer NatronwasserglaslOsung (13.5 Gew.-% 
5 SiOa) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger 
Salzsaure konstarrt auf 7,5 gehaften. Nach beendeter 
Zugabe wind zur Vervolistandigung der Failung noch 45 
min bei 75 °C nachgerOhrt. 

[0051 ] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 

10 Salzsaure auf 2,2 abgesenkt. 

[0052] Innerhalb von 320 min werden 630 ml einer 
waBrigen TiCI 4 -L6sung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 
32%iger NaOH-LOsung bei 2.2 konstarrt gehalten. 

15 [0053] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervolistan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgerOhrt. 
[0054] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 
abkOhlen, f iltriert das erhaltene Pigment ab, wdscht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 

20 [0055] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C in 
N 2 - Atmosphare gegluht. 

[0056] Das so erhaltene Pigment zeigt eine dunkel- 
grOne Pulverfarbe mit tiefgrOner Interferenzfarbe. 



[0057] 100 g Graphitpiattchen werden in 2 I VE-Was- 
ser suspendiert und unter standigem RQhren auf 80 °C 
aufgeheizt. 

[0058] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wind der 
pH-Wert auf 2,0 eingestellt. 

[0059] Zu dieser Suspension werden innerhalb von 25 
min 100 ml einer 3%igen SnCI 4 -L0sung zudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger NaOH- 
LOsung konstant auf 2,0 gehalten. 
[0060] Nach einer 15min0t'gen NachrOhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht 
und innerhalb von 300 min 600 ml einer waBrigen TiCI 4 - 
LOsung (400 g HCI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird 
wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH- 
LOsung bei 1 ,8 konstant gehalten. 
[0061] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervolistan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgerOhrt. 
[0062] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 
216 min 430 g einer NatronwasserglaslOsung (13,5 
Gew.-% Si02> zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 
10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach 
beendeter Zugabe wird zur Vervolistandigung der Fai- 
lung noch 15 min bei 80 °C nachgerOhrt. 
[0063] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,0 abgesenkt. 

[0064] Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 
3%igen SnCI 4 -L0sung zudosiert. 
[0065] Dabei wird wahrend der gesamten Zeit der pH- 
Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehalten. 
[0066] Nach einer 15minutigen NachrOhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt 
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und innerhalb von 296 min werden 590 ml einer waBri- 

gen TiCI 4 -L6sung (400 g TICI4/I) hinzudosiert. Der pH- 

Wert wild wahrend der gesamten Zugabe mit 32%lger 

NaOH-LGsung bei 1 ,8 konstant gehalten. 

[0067] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 

digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 

[0068] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 

abkuhlen, f iltriert das erhaitene Pigment ab, wascht mit 

VE-Wasser saizfrei und trocknet bei 1 10 °C. 

[0069] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C in 

einer Stickstoffatmosphdre gegluht. 

[0070] Man erhait ein Pigment von dunkelgruner Pul- 

verfarbe mit einem ausgepragten Farbflop. 

Beispiel 3 

[0071] 100 g Iriodin® 602, ein Glimmerpigment mit 
einer Beschichtung aus Ti0 2 und limenit, werden in 2 ( 
VE-Wasser suspendiert und unter standigem ROhren 
auf 75 °C aufgeheizt 

[0072] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,2 eingestellt. 

[0073] Zu dieser Suspension werden innerhalb von 
350 min 690 ml einer waBrigen T]CI 4 -Ldsung (400 g 
T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der 
gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-LGsung bei 2,2 
konstant gehalten. 

[0074] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[0075] Der pH-Wert einer Suspension wird mit 
32%iger NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und inner- 
halb von 50 min 260 g einer Natronwasserglasldsung 
(13,5 Gew.-% Si0 2 ) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert 
mit 10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach 
beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fai- 
lung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[0076] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,2 abgesenkt. 

[0077] Innerhalb von 400 min werden 790 ml einer 
waBrigen TiCI 4 -L0sung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 
32%iger NaOH-LOsung bei 2,2 konstant gehalten. 
[0078] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[0079] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 
abkOhlen, filtriert das erhaitene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser saizfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0080] Danach wird das Pigment 30 min bei 850 °C in 
N 2 -Atmosphare gegluht. 

[0081 ] Das so erhaitene Pigment zeigt eine graugrune 
Pulverfarbe mit tiefgrQner Interferenzfarbe. 

Beispiel 4 

[0082] 100 g Iriodin® 602. ein Glimmerpigment mit 
einer Beschichtung aus Ti0 2 und limenit, werden in 2 1 
VE-Wasser suspendiert und unter standigem Ruhren 
auf 80 °C aufgeheizt 



[0083] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,0 eingestellt. 

[0084] Zu dieser Suspension werden innerhalb von 25 
min 100 ml einer 3%igen SnCI 4 -L0sung zudosiert. Der 

5 pH-Wert wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger NaOH- 
LOsung konstant auf 2,0 gehalten. 
[0085] Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht 
und innerhalb von 375 min 750 ml einer waBrigen TiCI 4 - 

10 LOsung (400 g TiCI^) hinzudosiert. Der pH-Wert wird 
wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH- 
Ldsung bei 1,8 konstant gehalten. Nach beendeter 
Zugabe wird zur Vervollstandigung der Failung noch 15 
min bei 80 °C nachgerOhrt. 

15 [0086] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 
270 min 533 g einer Natronwasserglasldsung (13,5 
Gew.-% Si0 2 ) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 
10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach 

20 beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fai- 
lung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 
[0087] Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger 
Salzsaure auf 2,0 abgesenkt. 

[0088] Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 

25 3%igen SnCI 4 -L6sung zudosiert. 

[0089] Dabei wird wahrend der gesamten Zeit der pH- 
Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehalten. 
[0090] Nach einer 15min0tigen NachrOhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt 

30 und innerhalb von 370 min werden 740 ml einer waBri- 
gen TiCI 4 -L0sung (400 g TiO^fl) hinzudosiert. Der pH- 
Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-LOsung bei 1,8 konstant gehalten. 
[0091 ] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 

35 digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 
[0092] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 
abkuhlen, filtriert das erhaitene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser saizfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0093] Danach wird das Pigment 30 min bei 850 °C in 

40 N 2 -Atmosphare gegluht. 

[0094] Man erhait ein Pigment von graugrOner Pulver- 
farbe mit einem ausgepragten Farbflop. 

Beispiel 5 

45 

[0095] 1 00 g mit Graphit deckend beschichteter Glim- 
mer mit einer TeilchengrOBe von 10-50 jim werden in 2 
I VE-Wasser suspendiert und unter standigem Ruhren 
auf 75 °C aufgeheizt. 
so [0096] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,2 eingestellt 

[0097] Zu dieser Suspension werden innerhalb von 
350 min 690 ml einer waBrigen TlCI 4 -L6sung (400 g 
T1CI4/J) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der 
55 gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Ldsung bei 2.2 
konstant gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur 
Vervollstandigung der Failung noch 45 min bei 75 °C 
nachgeruhrt. 
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[0098] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 50 
min 260 g einer NatronwasserglaslOsung (13,5 Gew.-% 
SiOa) zudosiert Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger 
Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter 
Zugabe wird zur Vervollstandigung der Failung noch 45 
min bei 75 °C nachgerOhrt. 

[0099] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,2 abgesenkt. 

[0100] Innerhalb von 400 min werden 790 ml waBri- 
gen TiCI 4 -L6sung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert Der pH- 
Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-LOsung bei 2,2 konstant gehalten. 
[0101] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgerOhrt. 
[0102] AnschlieBend last man auf Raumtemperatur 
abkOhten, f iltriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0103] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C in 
N 2 -Atmosphare geglQht. 

[0104] Das so erhaltene Pigment zeigt eine dunkel- 
grune Putverfarbe mit tiefgrQner Interferenzfarbe. 

BeispiQl ? 

[01 05] 1 00 g mit Graphit deckend beschichteter Glim- 
mer mit einer TeilchengrOBe von 10-50 um werden in 2 
I VE-Wasser suspendiert und unter standigem RQhren 
auf 80 °C aufgeheizt 

[0106] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,0 eingestellt 

[01 07] Zu dieser Suspension werden innerhalb von 25 
min 100 ml einer 3%igen SnCI 4 -L6sung zudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger NaOH- 
LOsung konstant auf 2,0 gehalten. 
[0108] Nach einer 15minutigen NachrOhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht 
und innerhalb von 375 min 750 ml einer waBrigen TtCI 4 - 
LOsung (400 g TiCI 4 /1) hinzudosiert. Der pH-Wert wird 
wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH- 
LOsung bei 1 ,8 konstant gehalten. 
[0109] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgerOhrt. 
[01 1 0] Der pH- Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 
270 min 533 g einer NatronwasserglaslOsung (13,5 
Gew.-% Si0 2 ) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 
10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach 
beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fai- 
lung noch 15 min bei 80 °C nachgerOhrt. 
[01 1 1 ] Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger 
Salzsaure auf 2,0 abgesenkt 

[0112] Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 
3%igen SnCI 4 -L6sung zudosiert. 
[01 1 3] Dabei wird wahrend der gesamten Zeit der pH- 
Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehalten. 
[0114] Nach einer 15minQtigen NachrOhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt 



und innerhalb von 370 min werden 740 ml einer waBri- 
gen TiCI 4 -L0sung (400 g TiCU/l) hinzudosiert. Der pH- 
Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-LOsung bei 1,8 konstant gehalten. 

5 [01 1 5] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgerOhrt 
[0116] AnschlieBend IdBt man auf Raumtemperatur 
abkDhlen, f iltriert das erhaltene Pigment ab, wdscht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 

10 [01 1 7] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C in 
einer Stickstoffatmosphare gegluht 
[0118] Man erhait ein Pigment von dunkelgruner Pul- 
verfarbe mit einem ausgepragten Farbf lop. 

is Beisoiel 7 

[0119] 105 g eines Carbon Inclusion Pigmentes mit 
blauer Interferenzfarbe und einer TeilchengrOBe von 10- 
50 *im werden in 2 I VE-Wasser suspendiert und unter 

20 standigem Ruhren auf 75 °C aufgeheizt. 

[0120] Das Pigment enthait eine Ti0 2 -Schicht, in die 
Kohlenstoff eingelagert ist. Der pH-Wert der Suspen- 
sion wird mit 32%iger NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben 
und innerhalb von 75 min 153 g einer Natronwasser- 

25 glasldsung (13.5 Gew.-% Si0 2 ) zudosiert. Dabei wird 
der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 
gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgerOhrt. 
[01 21 ] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 

30 Salzsdure auf 2,2 abgesenkt. 

[0122] Innerhalb von 165 min werden 330 ml einer 
waBrigen TiCI 4 -L0sung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 
32%iger NaOH-LOsung bei 2,2 konstant gehalten. 

35 [01 23] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgerOhrt. 
[0124] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 
abkuhlen, f iltriert das erhaltene Pigment ab, wdscht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 110 °C. Danach 

40 wird das Pigment 30 min bei 850 °C in Stickstoffatmo- 
sphare gegluht. 

[01 25] Man erhait ein Pigment mit graublauer KOrper- 
farbe und tiefblauer Interferenzfarbe. 

45 Beisoiel 8 

[0126] 126 g eines Carbon Inclusion Pigmentes mit 
blauer Interferenzfarbe und einer TeilchengrOBe von 10- 
50 um werden in 2 I VE-Wasser suspendiert und unter 
so standigem Ruhren auf 80 °C aufgeheizt. 

[0127] Das Pigment enthait eine Ti0 2 -Schicht, in die 
Kohlenstoff eingelagert ist. 

[01 28] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 
55 270 min 533 g einer NatronwasserglaslOsung (13.5 
Gew.-% SiO^ zudosiert Dabei wird der pH-Wert mit 
I0%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach 
beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fai- 
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lung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 

[01 29] Der pH-Wert der Suspension wi rd mit 1 0%iger 

Salzsaure auf 2,0 abgesenkt 

[0130] Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 
3%igen SnCI 4 -L6sung zudosiert. Dabei wird wahrend 
der gesamten Zeit der pH-Wert mit 32%iger NaOH- 
LOsung konstant auf 2,0 gehalten. 
[0131] Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt 
und innerhalb von 370 min 740 ml einer waBrigen TiCI 4 - 
LOsung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird 
wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH- 
Losung bei 1 1 8 konstant gehalten. 
[0132] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 
[0133] AnschlieBend laBt man auf Baumtemperatur 
abkGhlen, f iltriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 110 °C. Danach 
wird das Pigment 30 min bei 850 °C in Stickstoffatmo- 
sphare gegluht. 

[01 34] Das so erhaltene Pigment zeigt eine graugrQne 
KOrperfarbe mit einem ausgepragten Farbflop. 

Beispiel 9 

[0135] 100 g mit Graphit semitransparent beschichte- 
ter Glimmer mit einer TeilchengrGBe von 10-50 *un wer- 
den in 2 I VE-Wasser suspendiert und unter standigem 
Ruhren auf 75 °C aufgeheizt. 

[0136] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,2 eingestellt 

[0137] Zu dieser Suspension werden innerhalb von 
350 min 690 ml einer waBrigen TiCI 4 -L6sung (400 g 
T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der 
gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-LOsung bei 2,2 
konstant gehalten. 

[0138] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[01 39] Der pH-Wert der Suspension wind mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 50 
min 260 g einer NatronwasserglaslOsung (13,5 Gew.-% 
SiOa) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger 
Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter 
Zugabe wird zur Vervollstandigung der Failung noch 45 
min bei 75 °C nachgeruhrt. 

[0140] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%ger 
Salzsaure auf 2,2 abgesenkt. 

[0141] Innerhalb von 400 min werden 790 ml waBri- 
gen TiCI 4 -L6sung (400 g TICI4/I) hinzudosiert. Der pH- 
Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-Ldsung bei 2,2 konstant gehalten. 
[0142] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[0143] AnschlieBend IdBt man auf Raumtemperatur 
abkuhlen, f iltriert das erhaltene Pigment ab. wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0144] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C in 
N 2 -Atmosphare gegluht. 



[01 45] Das so erhaltene Pigment zeigt eine graugrQne 
Pulverfarbe mit tiefgruner Interferenzfarbe. 

Beispiel 10 

5 

[01 46] 1 00 g mit Graphit semitransparent beschichte- 
ter Glimmer mit einer TeilchengrOBe von 10-50 urn wer- 
den in 2 I VE-Wasser suspendiert und unter standigem 
Ruhren auf 80 °C aufgeheizt 
10 [0147] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,0 eingestellt 

[0148] Zu dieser Suspension werden innerhalb von 25 
min 100 ml einer 3%igen SnCI 4 -LOsung zudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger NaOH- 

15 LOsung konstant auf 2,0 gehalten. 

[0149] Nach einer 15minutigen NachrQhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht 
und innerhalb von 375 min 750 ml einer waBrigen TiCI 4 - 
LOsung (400 g TiCI^) hinzudosiert. Der pH-Wert wird 

20 wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH- 
Ldsung bei 1,8 konstant gehalten. 
[0150] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 
[01 51 ] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 

25 NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 
270 min 533 g einer NatronwasserglaslOsung (13,5 
Gew.-% Si02) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 
10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach 
beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fai- 

30 lung noch 15 min bei 80 °C nachgerQhrt 

[01 52] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,0 abgesenkt. 

[0153] Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 
3%igen SnCI 4 -L6sung zudosiert. Dabei wird wahrend 
35 der gesamten Zeit der pH-Wert mit 32%iger NaOH kon- 
stant auf 2,0 gehalten. 

[0154] Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wind der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt 
und innerhalb von 370 min werden 740 ml einer waBri- 

40 gen TiCI 4 -L0sung (400 g TiCVl) hinzudosiert. Der pH- 
Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-LOsung bei 1,8 konstant gehalten. 
[0155] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 

45 [0156] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 
abkuhlen, fittriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 110 °C. Danach 
wird das Pigment 30 min bei 700 °C in N 2 -Atmosphare 
gegluht. 

so [01 57] Man erhait ein Pigment von graugruner Pulver- 
farbe mit einem ausgepragten Farbflop. 

Beispiel 1 1 

55 [0158] 75 g durch eingelagerten RuB gefarbte S»0 2 - 
Flakes mit einer Teiichengr6Be von 10-50 werden in 
1 ,5 1 VE-Wasser suspendiert und unter standigem Ruh- 
ren auf 75 °C aufgeheizt 
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[0159] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,2 eingesteltt. 

[0160] Zu dieser Suspension werden innerhalb 
von350 min 690 ml einer waBrigen TiC^-LOsung (400 g 
T1CI4/I) hinzudosiert Der pH-Wert wird wahrend der s 
gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-LOsung bei 2,2 
konstarrt gehalten. 

[0161] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[01 62] Der pH- Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 50 
min 260 g einer NatronwasserglaslOsung (13,5 Gew-% 
SiOg) zudosiert Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger 
Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter 
Zugabe wird zur Vervollstandigung der Failung noch 45 
min bei 75 °C nachgerOhrt. 

[0163] Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger 
Salzsaure auf 2,2 abgesenkt. 

[0164] Innerhalb von 400 min werden 790 ml einer 
waBrigen TiCI 4 -Ldsung (400 g TICI4/I) hinzudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 
32%iger NaOH-LOsung bei 2,2 konstant gehalten. 
[0165] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgerOhrt. 
[0166] AnschlieBend IdBt man auf Raumtemperatur 
abkQhlen, f iltriert das erhaltene Pigment ab. wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0167] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C 
gegluht 

[0168] Das so erhaltene Pigment zeigt eine graugrune 
Pulverfarbe mit tiefgruner Interferenzfarbe. 

Beispiel12 

[0169] 100 g durch eingelagerten RuB gefdrbte Si0 2 - 
Flakes mit einer TeilchengrOBe von 10-50 werden in 
2 1 VE-Wasser suspendiert und unter standigem Ruhren 
auf 80 °C aufgeheizt 

[0170] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,0 eingestellt. 

[0171] Zu dieser Suspension werden innerhalb von 
100 min 300 ml einer 3%igen SnCI 4 -L0sung zudosiert. 
Der pH-Wert wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger 
NaOH-LOsung konstant auf 2,0 gehalten. 
[0172] Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht 
und innerhalb von 340 min 1020 ml einer waBrigen 
TiCI 4 -LOsung (400 g TiCI^) hinzudosiert. Der pH-Wert 
wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-LOsung bei 1 ,8 konstant gehalten. 
[0173] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstdn- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 
[01 74] Der pH- Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 
230 min 704 g einer NatronwasserglaslOsung (13.5 
Gew.-% Si0 2 ) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 
10%iger Salzsaure konstarrt auf 7,5 gehalten. Nach 
beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fai- 



lung noch 15 min bei 80 °C nachgerOhrt 

[01 75] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 

Salzsaure auf 2,0 abgesenkt. 

[0176] Innerhalb von 100 min werden 300 ml einer 
3%igen SnCI 4 -LOsung zudosiert. Dabei wird wahrend 
der gesamten Zeit der pH-Wert mit 32%iger NaOH kon- 
stant auf 2,0 gehalten. 

[0177] Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt 
und innerhalb von 300 min werden 922 ml einer waBri- 
gen TiCI 4 -L0sung (400 g TiCI^) hinzudosiert. Der pH- 
Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-LOsung bei 1 ,8 konstant gehalten. 
[0178] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgerOhrt. 
[0179] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 
abkuhlen, f iltriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0180] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C 
geglOht. 

[01 81 ] Man erhaft ein Pigment von graugrOner Pulver- 
farbe mit einem ausgeprdgten Farbf lop. 

Beispiel 13 

[0182] 105 g eines blaugrunen Interferenzpigmentes. 
bestehend a us Glimmer, der mit Trtandioxid beschichtet 
ist und zusatziich eine auBere Schicht aus einem 
Mischoxid der Formel Cu x Mn 3 _x0 4 besitzt, werden in 2 
I VE-Wasser suspendiert und unter standigem Ruhren 
auf 75 °C aufgeheizt. 

[0183] Der pH-Wert der Suspension wird auf 7,5 ein- 
gestellt und innerhalb von 75 min 153 g einer Natron- 
wasserglaslOsung (13,5 Gew.-% SiOa) zudosiert. 
[01 84] Dabei wird der pH- Wert mit 1 0%iger Salzsaure 
konstant auf 7.5 gehalten. 

[0185] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[01 86] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,2 abgesenkt. 

[0187] Innerhalb von 165 min werden 330 ml einer 
waBrigen TiCU-LOsung (400 g TlCiyi) hinzudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 
32%iger NaOH-LOsung bei 2,2 konstant gehalten. 
[0188] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgerOhrt. 
[0189] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 
abkuhlen, fittriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0190] Danach wird das Pigment 30 min bei 600 °C 
gegluht. 

[01 91 ] Das so erhaltene Pigment zeigt eine grQne Pul- 
verfarbe mit tiefgruner Interferenzfarbe. 

Beisoiel 14 

[01 92] 1 26 g eines blaugrunen Interferenzpigmentes, 
bestehend aus Glimmer, der mit Trtandioxid beschichtet 
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ist und zusatzlich eine auBere Schicht aus einem 
Mischoxid der Formel CuxMn^xCU besitzt, werden in 2 
I VE-Wasser suspendiert und unter standigem Ruhren 
auf 80 °C auf geheizt. 

[01 93] Der pH-Wert der Suspension wird auf 7,5 ein- 5 
gestellt und innerhalb von 270 min 533 g einer Natron- 4. 
wasserglaslOsung (13,5Gew.-% SiO<>) zudosiert. Dabei 
wird der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure konstant auf 
7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Vervoll- 
standigung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachge- w 
rOhrt 5 - 
[01 94] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,0 abgesenkt. 

[0195] Innerhalb von 25 min werden 100 mi einer 
3%igen SnCI 4 -LOsung zudosiert. 15 
[0196] Dabei wird wahrend der gesamten Zeit der pH- 
Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehalten. 
[01 97] Nach einer 1 Sminutigen Nachruhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt 
und innerhalb von 370 min werden 740 ml einer waBri- 20 
gen TiCI 4 -L6sung (400 g TiCI^) hinzudosiert. Der pH- 
Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-L6sung bei 1 ,8 konstant gehalten. 
[0198] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt 25 
[0199] AnschiieBend laBt man auf Raumtemperatur 6. 
abkuhlen, filtriert das erhaltene Pigment ab. wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0200] Danach wird das Pigment 30 min bei 600 °C 
gegluht. 30 
[0201] Man erhait ein Pigment von gruner Pulverfarbe 
mit einem ausgepragten Farbflop. 
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1. Perlglanzpigment auf Basis von mehrfach 
beschichteten, piattchenfOrmigen, nichtmetalli- 
schen Substraten, die opak Oder semiopak sind 
und die mindestens 

40 8. 

a) eine erste Schicht aus einem Metalloxid mit 
hoher Brechzahl oder einem Metall, 

b) eine zweite Schicht aus einem Metalloxid mit 
niedriger Brechzahl, 

c) eine dritte Schicht aus einem Metalloxid mit 45 9. 
hoher Brechzahl oder einem Metall und gege- 
benenfalls 

d) eine Nachbeschichtung aufweisen. 



dadurch gekennzeichnet, daB das Material mit 
hoher Brechzahl Ti0 2 . Zr0 2 , Fe^. (SnSb)0 2 , 
Fe 3 0 4l Cr 2 0 3 , ZnO, ein Gemisch aus diesen Oxi- 
den, Nickel oder Aluminium ist. 

Perlglanzpigment nach mindestens einem der 
AnsprGche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet. daB 
das Material mit niedriger Brechzahl Si0 2 , Al 2 0 3 
oder eine Mischung daraus ist. 

Verfahren zur Herstellung des Perlglanzpigmentes 
nach den AnsprOchen 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Substrat in Wasser suspendiert 
und abwechselnd mit einem Metalloxidhydrat mit 
hoher Brechzahl und einem Metalloxidhydrat mit 
niedriger Brechzahl durch Zugabe und Hydrolyse 
der entsprechenden, wasserlOslichen Metallverbin- 
dungen beschichtet wird, wobei durch gleichzeitige 
Zugabe von Saure oder Base der fur die Failung 
des jeweiligen Metal loxidhydrates notwendige pH- 
Wert eingestellt und konstant gehalten wird und 
anschlieBend das beschichtete Substrat aus der 
waBrigen Suspension abgetrennt, getrocknet und 
gegebenenfalls kalziniert wird. 

Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das absorbierende piattchenfdrmige 
Substrat aus Graphitpiattchen, piattchenfOrmigen 
Tragermaterialien, die mit llmenit, Magnetit, 
CuxMna.^ «* er Graphit beschichtet sind, Carbon 
Inclusion Pigmenten oder Si0 2 -Flakes mit eingela- 
gertem RuBbesteht. 

Verfahren nach den AnsprOchen 5 oder 6, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Metalloxidhydrat mit 
hoher Brechzahl ein Oxidhydrat des Titans, Zir- 
kons, Eisens, Chroms, Zinks, Zinns und Antimons 
oder ein Gemisch aus diesen Oxidhydraten ist. 

Verfahren nach einem der Anspruche 5 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, daB das Metalloxidhydrat 
mit niedriger Brechzahl ein Oxidhydrat des Silizi- 
ums, Aluminiums oder eine Mischung daraus ist. 

Verfahren zur Herstellung des Perlglanzpigmentes 
nach den AnsprOchen 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Metalloxide in einem Wirbelbett- 
reaktor durch CVD aufgebracht werden. 



2. Perlglanzpigment nach Anspruch 1. dadurch 
gekennzeichnet. daB das absorbierende piattchen- 
fdrmige Substrat aus Graphitpiattchen, piattchen- 
fdrmigen Tragennaterialien. die mit llmenit, 
Magnetit, Cu x Mn 3 _x04 oder Graphit beschichtet 
sind, Carbon Inclusion Pigmenten oder Si0 2 - 
Rakes mit eingelagertem RuB besteht 

3. Perlglanzpigment nach den AnsprOchen 1 oder 2. 



so 1 0. Verwendung der Pigmente nach den AnsprOchen 1 
bis 4 zur Pigmentierung von Lacken, Druckfarben, 
Kunststoffen, Kosmetika und Glasuren fur Kerami- 
ken und Giaser. 

55 11. Verwendung nach Anspruch 10. dadurch gekenn- 
zeichnet. daB die Pigmente als Mischungen mit 
konventionellen Pigmenten und mit anderen Effekt- 
pigmenten eingesetzt werden. 
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12. Verwendung der Pigmente nach den AnsprOchen 1 
bis 4 zur Pigmentierung von Wert- und Sicherheits- 
papieren und Verpackungen sowie zur Lasermar- 
kierung von polymeren Materialien und Papieren. 

5 

13. Lacke, Druckfarben, Kunststoffe, Kosmetika, Kera- 
miken und Giaser, welche mit einem Pigment nach 
den AnsprOchen 1 bis 4 pigmentiert sind. 

14. Laser marWerbare polymere Materialien und 10 
Papiere, Wert- und Sicherheitspapiere und Verpak- 
kungen enthaltend Pigmente nach den AnsprOchen 

1 bis 4. 
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